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(57) Abstract 

A method for conditioning fabric materials by conferring a pleasant feel and good hydrophilic properties thereto as well as preventing 
yellowing thereof, wherein the fabric materials are contacted with a composition including at least one linear, cyclic or three-dimensional 
polyorganosiloxane. The polyorganosiloxane includes identical or different units of general formula (I), wherein (1) a is 0, 1, 2 or 3, b is 
0, 1, 2 or 3, c is 0, 1. 2 or 3, and a+b+c<3, (2) the R symbols are monovalent hydrocarbon radicals, (3) the X symbols are identical and/or 
different functional residues and represent a polyether of formula (CH2)n-(OCH2CH2)a(OCH2CHCH3)^-OR 2 , and (4) the V symbols are 
identical and/or different functional residues and represent a residue with one or more sterically hindered piperidinyl groups. 

(57) Abrege* 

Proceed de conditionnement de matieres textiles apportant un toucher agreable, une bonne hydrophilic et une absence de jaunissemem, 
dans lequel les matieres textiles sont mises en contact avec une composition comprenant au moins un polyorganosiloxane lineaire, cyclique 
ou tridimensionnel. Ce polyorganosiloxane comprend des motifs identiques ou difTCrents de formule generate (I) dans laqueile: (1) a - 0, 1,2 
ou 3, b - 0, 1 , 2 ou 3, c - 0, 1 , 2 ou 3. a+b+c£3; (2) les symboles R represented des radicaux hydrocarbones monovalents; (3) les symboles X 
sont des restes fonctionnels identiques et/ou difTerents et representent un polyether de formule: (CH2)n-(OCH2CH2)c»(OCH2CHCH3)^-OR 2 ; 
(4) les symboles V sont des restes fonctionnels identiques et/ou differents et representent un reste a groupe(s) pip6ridinyle(s) stenquement 
encombreXs). 
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PROCEDE POUR ADOUCIR ET RENDRE NON JAUNISSANT ET HYDROPHILE 
UNE MATIERE TEXTILE DANS LEQUEL ON UTIUSE UNE COMPOSITION 
COMPRENANT UN POLYORGANOSILOXANE 



La pr6sente invention conceme un proc6d6 de conditionnement de matures 
textiles apportant d la fibre textile une bonne hydrophilie, une absence de jaunissement 
et un toucher agr6able & la main, c'est-a-dire des propri6t6s de douceur. 

La Iitt6rature d6crit des proc6d6s de conditionnement de matures textiles. 

US-A-4 409 267 ddcrit Tutilisation (fun polyorganosiloxane mixte porteur d'une part 
de fonction(s) amine(s) primaire(s) ou de fonction(s) amine(s) secondaire(s) 
substitu6e(s) par exemple par des restes renfermant un groupe OH ou O-alkyle. et 
tfautre part de fonction(s) polyoxyde d'alkytene comme additif d'une composition pour le 
trarternent de matures textiles. 

EP-546 231 d6crit ('utilisation d'un polyorganosiloxane porteur de motif(s) de 
formule : 

Si - (CH 2 ) y - (OCH 2 ) y . - CH (OH) CH 2 - N (CH 2 CH 2 OH) 2 
ou y est compris entre 2 et 8 et y* est 6gaJ £ 0 ou 1 . 

EP-A-0 459 822 ctecrit des compositions d6tergentes homogdnes et transparentes 
comprenant un polyorganosiloxane d fonction(s) amine(s) secondaire(s) ou tertiaire(s) 
substitu6e(s) par exemple par des restes renfermant un groupe OH, ledit silicone 6tant 
utilis6 en m6lange avec un agent adoucissant d base d un sel d'ammonium quaternaire. 

Un avantage du proc6d6 selon la pr6sente invention est de permettre d'obtenir 
des matidres textiles pr6sentant les propri6t6s de non-jaunissement, douceur et 
hydrophilie annonc6es pr6c6demment. 

Un autre avantage du proc6d6 selon la pr6sente invention provient du fait que 
celui ci peut 6tre mis en oeuvre avec un polyorganosiloxane de preparation facile 
industriellement et stable au stockage. 

Un autre avantage du proc6d6 selon la pr6sente invention provient du 
conditionnement ais6 de la composition contenant le polyorganosiloxane selon 
(Invention pour son application sur les matidres d trailer. 

II a done maintenant 6t6 trouv6, et e'est ce qui fait Tobjet de la pr6sente invention, 
un proc6d6 de conditionnement de matteres textiles pour leur apporter un toucher 
agr6able, une bonne hydrophilie et une absence de jaunissement, dans lequel les 
mati&res textiles sont mises en contact avec une composition comprenant au moins un 
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V 

polyorganosiloxane lin6aire P cyclique ou tridimensionnel, porteur entre autre de 
fonction(s) amine(s) substitu6e(s) et, de masse moieculaire de Tordre de 5 000 £ 
500 000 grammes, de preference de I'ordre de 10 000 A 300 000 grammes, caract6ris6 
en ce que le polyorganosiloxane comprend des motifs identiques ou differents de 
5 formule g6n6rale (I) : 

R a X b VcS»0 4^H^ (0 

2 

dans iaquelle : 

(1) a = 0, 1,2ou3 
b = 0, 1 , 2 ou 3 

10 c = 0, 1, 2ou 3 

a+b+c S 3 

(2) les symboles R sont identiques et/ou differents et represented un radical 
hydrocarbon^ monovalent choisi parmi les radicaux alkyles linSaires ou ramifies 
ayant de 1 & 4 atomes de carbone, les radicaux alkoxy Iin6aires ou ramifies ayant 

15 de 1 & 4 atomes de carbone, un radical ph6nyle et, de preference un radical 

hydroxy, un radical ethoxy, un radical nfethoxy ou un radical nfethyle. 

(3) les symboles X sont des restes fonctionnels identiques et/ou differents et 
represented un polyether de formule : 

(CH 2 ) n • (OCH 2 CH 2 ) a (OCH 2 CHCH3) p - OR* avec 0 < n < 10 

20 a et p sont des valeurs decimates totalement ind6pendantes telles que : 

a > 0, 0 £ 0 et 100 x a I (a+ fJ) £ 50, 

R 2 est un atome rf hydrogene, COR 3 ou un radical alkyle Iin6aire, et 
R 3 est un atome d'hydrog6ne ou un radical alkyle lineaire. 

(4) les symboles V sont des restes fonctionnels identiques et/ou differents et 
25 represented un reste & groupe(s) piperidinyle(s) sferiquement encombr6(s) choisi 

parmi : 
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Pour les testes de formula (II) : 




* R 4 est un radical hydrocarbone divalent choisi parmi : 

♦ les radicaux alkylenes lineaires ou ramifies, ayant 2 a 18 atomes de 
carbone; 

♦ les radicaux alkylene-carbonyle dont ia partie alkylene lineaire ou ramifiee. 
comporte 2 a 20 atomes de carbone; 

♦ les radicaux alkylene-cyclohexylene dont la partie alkylene lineaire ou 
ramifiee, comporte 2 a 12 atomes de carbone et la partie cyclohexylene 
comporte un groupement OH et eventuellement 1 ou 2 radicaux alkyles 
ayant 1 a 4 atomes de carbone; 

♦ les radicaux de formule -R 7 - O - R 7 dans laquelle les radicaux R 7 identiques 
ou differents representent des radicaux alkylenes ayant 1 a 12 atomes de 
carbone; 

♦ les radicaux de formule -R 7 - O - R 7 dans laquelle les radicaux R? ont les 
significations indiquees precedemment et fun d'entre eux ou les deux sont 
substitues par un ou deux groupement(s) -OH; 

♦ les radicaux de formule -R 7 - COO - R 7 dans laquelle les radicaux R 7 ont les 
significations indiquees precedemment; 

♦ les radicaux de formule -R* -O -R* - O-CO-RS dans laquelle les radicaux R« 
et R9 identiques ou differents. representent des radicaux alkylenes ayant 2 
a 12 atomes de carbone et le radical R$ est eventuellement substrtue par un 
radical hydroxyle; 
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10 



♦ U repr6sente -O- ou -NR 10 -, R 10 6tant un radical choisi parmi un atome 
d'hydrogdne, un radical alkyle Iin6aire ou ramifi6 comportant 1 d 6 atomes 
de carbone et un radical divalent de formula : 



dans laquelie R 4 a la signification indiqu6e pr6c6demment, R 5 et R 6 ont les 
significations indiqu6es ci-aprds et R 11 repr6sente un radical divalent 
alkytene, Iin6aire ou ramifi6, ayant de 1 & 12 atomes de carbone. Tun des 
liens valentiels (celui de R 11 ) 6tant relie a I'atome de -NR 10 -, I'autre (celui de 
R 4 ) 6tant reli6 & un atome de silicium; 

* les radicaux R 5 sont identiques ou diff6rents. choisi parmi les radicaux alkyles 
Iin6aires ou ramifi6s ayant 1 a 3 atomes de carbone et le radical ph6nyle; 

* le radical R 6 repr6sente un radical hydrogdne ou le radical R 5 ou O-; 
Pour les restes de formule (III) : 





(III) 



15 



♦ R* 4 est choisi parmi un groupement trivalent de formule : 




CO — ou m repr6sente un nombre de 2 k 20, 



et un groupement trivalent de formule : 




ou p repr6sente un nombre de 2 & 20; 
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♦ IT repr6sente -O- ou NR 12 -, R 12 6tant un radical choisi parmi un atome 
tfhydrogdne et un radical aJkyle Iin6aire ou ramifi6 comportant 1 £ 6 atomes de 
carbone; 

♦ R 5 et R 6 ont les mfimes significations que celles donn6es & propos de la 
formule (II). 

(5) le taux de motifs Q et T 6tant inf6rieur ou 6gal d 10% en mole; 

(6) le taux de motifs de formule (I) dans lequel fatome de silicium porte un reste 
fonctionnef X est inf6rieur ou 6gal d 20% en mole; et, 

(7) le taux de motifs de formule (I) dans lequel I'atome de silicium porte un reste 
fonctionnel V est inferieur ou 6gal & 20% en mole; 



15 



20 



25 



30 



Avantageusement, les valeurs a et p d 'au moins un reste fonctionnel X sont telles 
que a est compris entre 0 et 80 ( d I'exclusion de 0), p est compris entre 1 et 60 et 

100 x a/(a+ p) £80 

Plus particulterement, au moins un des restes fonctionnels X du polyorgano- 
siloxane est tel que a est compris entre 8 et 25 et p est compris entre 1 et 7. 

Sefon un des modes pr6f6r6s du proc6d6 de rinvention, au moins un des restes 
fonctionnels X du polyorganosiloxane utilis6 dans ledit proc§d6 est tel que n est 6gal 
d 3. Avantageusement, le mftme reste fonctionnel X est tel que n est 6gaJ d 3, a est 
compris entre 8 et 25 et p est compris entre 1 et 7. 

Selon un autre mode pr6f6r6 de realisation du proc6d6 de rinvention, le 
polyorganosiloxane mis en oeuvre dans ledit proc6d6 est un polyorganosiloxane de 
formule moyenne ; 



R 




R 

I 




R 




R 






z _ s ,_o 

| 1/2 




SI— O 

I 




I 

SI— O 

I 




I 

Si — o 

I 




si— c> 

| 3/2 

z 


R 




R 




X 




V 





2*w 



(IV) 



dans laquelle 



(V) les symboles R sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es 
pr6c6demment; 

(2*) les symboles X sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es 
pr6c6demment; 
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(3") les symboles V sont identiques ou differents et ont les significations donnfees 
precedemment; 

(4') les symboles 2 sont identiques ou differents et represented R, X et/ou V tels 
que definis precedemment; et 

5 (5') x. y, z et w sont des valeurs decimales totalement independantes choisies 

en respectant les taux de motifs de (5), (6) et (7) de la revendication 1 et 
telles que : 

10.4 < x + y + 2 + w < 3000 
10<x<2500 
10 0.2<y<450 
0.2 < z < 450 
0 < w < 300 



Plus particulierement, les valeurs decimales independantes x, y, 2, et w du 
1 5 polyorganosiloxane sont choisies telles que : 

100<x<2000 
2 < y < 20 
0.8 < 2 < 20 
0 < w < 20 

20 

Quelle que soft la constitution choisie pour la composition contenant le 
polyorganosiloxane. le procede de conditionnement peut etre mis en oeuvre sur toute 
matiere naturelle ou synthetique sous forme tissee, non tissee ou tricotee. 

Les fibres de ces matieres peuvent etre, notamment, constituees ou a base de 
25 keratine, coton, lin, laine, viscose, rayonne, chanvre. soie . polypropylene, polyethylene, 
polyester, polyurethanne, polyamide, acetate de cellulose ou un melange de celles-ci. 

La composition contenant le polyorganosiloxane peut etre preparee sous de 
nombreuses formes : liquide, gazeuse ou solide. Dans le cas d'une preparation liquide 
30 de la composition, celle ci sera avantageusement aqueuse soit sous forme de solution, 
dispersion ou tfemulsion. 

De preference, la composition est preparee sous forme d'emulsion aqueuse. 
Toutefois, la composition selon le procede de I'invention peut etre egalement utilisee en 
solution dans un solvant organique inerte. Ce solvant peut etre par exemple le toluene 
35 ou bien le xylene. 

Les emulsions aqueuses sont generalement a base d'un melange tfhuile et <feau, 
et sont preparees selon les methodes classiques bien connues de rhomme du metier en 
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utilisant des agents tensioactifs. Par example, les emulsions peuvent se faire par les 
methodes dites directes ou par inversion. Leur realisation est aisee et ne necessite pas 
Tutilisation d*appareillage a haute vitesse d'agitation. Un appareillage a vitesse normale 
d'agrtation peut-etre utilise. 

5 En general, les emulsions aqueuses preparees en accord avec finvention 

contiennent de preference entre 20 et 90% en poids d eau par rapport a la masse totale 
des constituants de lemulsion. Pour une meilleure application, les emulsions preparees 
en accord avec l invention sont de preference diluees pour contenir entre 95 et 99.5% 
en poids d'eau. par rapport au poids total de I'emulsion. Ces emulsions s'averent stables 
10 a temperature ambiante. 

L'application du polyorganosiloxane selon rinvention sur les matieres a traiter peut 
etre effectuee sous des formes tres diverses. Les applications peuvent etre realisees 
par immersion, enduction. pulverisation, impression, 'foulardage - (padding en anglais), 
enduction a la racle ou par tout autre moyen existant. 

15 Par exemple. lorsque l'6toffe est traitee par une composition aqueuse contenant 

un polyorganosiloxane selon I'invention, on fait subir a la dite etoffe un traitement 
thermique pour chasser rapidement I'eau sous forme de vapeur. 

La quantite de polyorganosiloxane deposee sur la matiere a traiter vane selon la 
3 constitution et la fabrication de ladite matiere. Les applications des compositions et 
notamment des emulsions aqueuses sur les matieres trartees sont realisees de telle 
sorte que I'augmentation de poids de la matiere traitee n'excede pas 0.1 a 20% en poids 
par rapport au poids de la matiere avant traitement. En general, les meilleurs resultats 
ont ete observes avec une quantite de polyorganosiloxane comprise entre 0.1 et 2% en 
» poids par rapport au poids de la matiere a traiter. 

Les polyorganosiloxanes precedemment definis peuvent etre prepares selon 
differents precedes. 

Notamment. la Demanderesse a mis au point un procede original de synthese qui 
permet de preparer les composes de formule (I) selon I'invention. Ce procede fait 
intervenir des reactions de redistribution-condensation ou des reactions de 
redistribution. 

Les reactions s'effectuent a partir d'au moins un compose polyorganosiloxane 
fonctionnalise ou non. lineaire. ramifi6 et cyclique. 

Selon les cas. ces reactions s'effectuent en presence d'au moins un silane ayant 
au moins une liaison Si-C liee a un groupement organique monovalent avec au moins 
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une liaison Si-O-C portant un groupement hydrocarbone qui peut etre remplac6 par une 
liaison 6ther-oxygdne. 

Sans silane, les reactions s'effectuent en presence d'au moins deux composes 
pdyorganosiloxanes fonctionnalis6s ou non, Iin6aires, ramifies et cycliques. 

Les compos6s utilises dans le milieu r6actionnel sont s6lectionn6s tels qu'au 
moins un premier compos6 sort fonctionnalis6 avec un motif V et qu'un second compose 
sort fonctionnalis6 avec un motif X . Cette selection est d'ailleurs parfaitement illustre par 
les exemples 1 d 15 ci-apres. 

Les silanes utilises ont pour formule : 

• ou les symboles Z sont des restes fonctionnels identiques ou diff6rents et ont les 
significations donn6es ci-avant pour la formule (IV); 

♦ ou les symboles R sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es ci- 
avant pour la formule (I). 

Les polyorganosiloxanes utilises sont : 

° des polydiorganosiloxanes cycliques ayant comme formule g6n6rale : 

(RZSiO) s (VI) 

• ou les symboles R sont identiques et/ou differents ayant les significations 
donn6es ci-avant pour la formule (I) et, de preference les symboles R sont 
des radicaux alkyles; 

• ob les symboles Z sont identiques ou differents et ont les significations 
donn6es ci-avant pour la formule (IV) et, de preference les groupements Z 
sont identiques. 

• ou s est un nombre entier compris entre 3 et 1 0. 



Avantageusement, dans le cas ou Z est 6gale a R pour (Vl) t les radicaux R sont 
des radicaux alkyles et de preference des radicaux m6thyles (par exemple: 
I'hexamethyltrisiloxane ou I'octamethyltetrasiloxane). 

0 des polyorganosiloxanes Iin6aires fonctionnalis6s ayant comme formule 
generate : 

R 

ZH^KMSiZ, (VH) 
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dans laquelle : 

• les symbolesR sont identiques et/ou differents et ont les significations 
donn6es ci-avant pour ia formula (I) et. de preference les symboles R sont 
des radicaux alkyles; 

5 • les symboles 2 sont identiques ou diff6rents et ont les significations donnees 

ci-avant pour la formule (IV); 

• u est un nombre entier compris entre 2 et 3000. 

Avantageusement, les radicaux R de (VII) sont des radicaux alkyles, methoxy 
10 et/ou hydroxy, et plus particulierement des radicaux methyles. 

Les composes definis par la formule (VII) sont de pr6f6rence : 

R 

R(R 2 SIO) u SiR 3 (VIII), ou R-(^-0-)SiR 3 OX) 



Me (Me 2 Si-0) u SIMe 3 



MeO(Me 2 SiO) u< <Me^iO) u ~Me 
X 



MeO(Me 2 SiO) M< (Me^iO) u «Me 
V 

Me (Me 2 SiO) u . (Me^iO) u ..SiMe, 
X 

Me 

Me,SiO -f ^i-O-^IMe, ou Me (Me 2 SiO) u< (Me^iO) u ..SIMe, 

V v 

dans lesquelles u' et u" sont des nombres entiers et sont definis de telle sorte que 
u 1 + u* = u. u etant un nombre entier compris entre 2 et 3 000. 



10 HO(Me 2 SIO) u H 



ou 



20 



ou 



Me 

I 

MeO-f Si-0-)Me ou 
X u 



Me 

I 

ou MeO*Si-0-JMe ou 

V u 



Me 

I 

ou Me 3 SiO-f ^1-O-^RiMej 



ou 



30 
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Les composes de Finvention r6pondant £ la formule (I) peuvent 6tre prepares 
suivant un proc6d6 de synthase original mettant en presence les matures premieres 
ddfinies ci-dessus : 

a) dans le cas des reactions de redistribution-condensation : 
5 - un silane ou un melange de silanes de formule (V), 

* un polydiorganosiloxane cyclique ou un melange de polydiorganosiloxanes 
cycliques de formule (VI) ou Z est 6gal k R, 

• un polyorganosiloxane fonctionnalise cyclique ou un melange de 
polyorganosiloxanes fonctionnalis6s cycliques de formule (VI), 

10 • et en option un polyorganosiloxane Iin6aire de formule (VII). 

b) dans le cas des reactions de redistribution : 

un polydiorganosiloxane cyclique ou un melange de polydiorganosiloxanes 
cycliques de formule (VI) ou Z est 6gal d R f 

• un polyorganosiloxane cyclique ou un melange de polyorganosiloxanes 
15 cycliques de formule (VI), et 

* un polyorganosiloxane Iin6aire de formule (VII). 

Les proc6d6s de preparations des produits pour leur utilisation selon ('invention 
n6cessitent remploi de conditions bien sp6cifiques. 

20 Notamment, les reactions de redistribution-condensation ou de redistribution mises 

en jeu dans les proc6d6s de preparations des composes de invention se font en 
pr6sence d'un catalyseur basique. Le catalyseur g6n6ralement utilise est une base telle 
qu'un hydroxyde. un carbonate ou un bicarbonate de metal alcalin (par exemple sodium, 
potassium). La quantite de base pure exprimee en pourcentage pond6ral par rapport au 

25 poids de I'ensemble des rdactifs silicones present dans le milieu r6actionnel, se situe 
dans Hntervalle allant de 0,005 a 5%. 

De plus, les reactions de redistribution-condensation et de redistribution sont 
conduites respectivement £ des temperatures allant de 70°C & 160°C et & des 
temperatures allant de 120°C & 160*0. La dur6e de chauffe du milieu r6actionnel pour 
30 ces reactions depend de la temperature choisie ci-dessus et peut varier de 3 & 8 heures. 

En outre, en fin de reaction, le milieu rfeactionnel est amene & un pH neutre par 
addition d'une quantite appropri6e d'un agent de neutralisation. 
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^introduction des reactifs qui constituent les melanges, tels qu'ils ont ete definis 
ci-avant, doit etre realisee de telle sorte que le milieu reactif sort favorable a I'obtention 
d un equihbre de redistribution apres 3 a 8 heures. de preference de 3 a 6 heures de 
temps de chauffe du milieu r6actionnel. 

5 De plus, il a ete observe que les conditions experimentales mises en oeuvre dans 

les proc6des de preparations sent particulierement favorables quand on precede par 
coulee des polyorganosiloxanes fonctionnalisees. Plus specifiquement, la formation des 
produits desires selon Invention est favorisee par coulee des composes de formule (VI) 
lorsque 2 est egal a R ou V, et/ou des composes de formule (VII) lorsque 2 est egaf a V 
1 0 sur les composes de formules (VI) et/ou (VII) lorsque 2 est egale a X. 

II a ete observe egalement que le temps de coulee etait aussi un parametre 
determinant pour optimiser les conditions experimentales de preparation des 
polyorganosiloxanes utilises dans le precede de Invention. De fagon generate, le temps 
de coulee est au plus equivalent a la moitie du temps global de chauffe du milieu 
15 reactionnel. Dans les exemples decrits ci-apres. le temps de coulee est de I'ordre de 1 a 
4 heures. 



20 
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EXEMPLAR 

Les exemples ci-dessous illustrent la preparation de polyorganosiloxanes a 
fonction(s) pyperidinyle(s) steriquement encombree(s) et a fonction(s) polyether(s) pour 
leur utilisation dans le precede selon I'invention. 

Les exemples 1 a 8 concement la synthese d'huiles non hydrolysabies di- 
substituees par des fonctions polyethers et tetramethylpiperidines de formule generate : 
Me,SiO (Me 2 SiO)x (Me^iO)y (Me^iO^SiMe a 

(OCHjO^Ja 0v V^T- 
<OCH i CHCH J )bOH 



Les exemples 9 a 15 illustrent la synthese d'huiles hydrolysabies substitutes par 
des fonctions polyethers et tetramethylpiperidines. Les huiles synthetisees sont de 
formule generate : 
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Me 

I 

-SI — O. 



1/2 



r 

^l—O 



2+w 





3/2 



— 1 w 



* Z "2 '10 '<"V'io 



y*+y " 6tant egal a y. 

Les polydimethylsiloxanes substitues par des motifs polyethers A, B, C ou D et, 
utilises dans les examples 1 a 15 sont de formule : 
Me, SKXMe 2 SiO)x (MeS^O) y SI Me, 

(OCHj )a (OCH, CHCH, )bOH 





X 


r 


a 


b 


A 


8 


3 


10 


2 


B 


35 


9 


20 


5 


C 


50 


15 


11 


0 


D 


12 


3 


10 


2 



Examples 1 a 5 

a) Procedure g6n6rale 

Dans un r6acteur 6quip6 d'une agitation m6canique, d'une sonde de temperature, 
10 d'une ampoule de coul6e, d'un r6frig6rant vertical, d'une ouverture de prise 

d'6chantillon, on introduit ies r6actifs suh/ants : 

- le polydim6thylsiloxane & fonctions polyethers A, 

- roctam6thylcyclot6trasiloxane D4, 

- la 1 .^SJ-tetramethyl I^^J-tetrakisOta^.e^rt^tram^thylpypferidinyl 4-oxy) 
1 5 propyl)cyclot6trasiloxane DM, 

- le t£tradim6thylsiloxane de fonmule moyenne Me 3 SiO(Me2SiO) 4 SiMe 3 (pour 
I'exemple 1). 

L'agitation est mise en route et on dfesoxygdne le ciel du rfeacteur par une 
circulation d'azote. Le milieu r6actionnel est alors chauff6 a 150°C. A cette 
20 temperature, la potasse dissoute dans I'eau est introduhe. Les conditions 

d'agitation et de chauffage sont maintenues 6 heures. 
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Le milieu est alors neutralise par ajout d'acide phosphorique (10% en poids 
d'acide pur) et ie milieu reactionnel est alors chauffe 1 heure a 150°C. 

L'huile ainsi obtenue est devolatilisee (150°C, 200 Pa. 2 h). 
b) Les quantites de reactifs (en grammes) mis en oeuvre sont donnees table I. 
5 c) Les caracteristiques des huiles obtenues sont donnees table 111. Les structures des 
differentes huiles ont ete confirmees par analyses de resonance magnetique 
nucleaire et de chromatographic d'exclusion sterique. 

Exemnlft R 

10 a) Procedure experimentale : 

Dans un reacteur muni d'une agitation mecanique centrale, d'une sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical d'une ampoule de coulee isobare et d'une 
ouverture pour prise d'echantillon, on charge le polydimethylsiloxane a fonctions 
polyethers (B). l'agitation est mise en route et on desoxygene le ciel du reacteur 
15 par une circulation d'azote. Le milieu reactionnel est alors chauffe a 1 50°C. A cette 

temperature, on introduit. par I'intermediaire d'une seringue. une solution a 
27.55% massique de potasse dans I'eau. La coulee du melange de 
I'octamethylcyclotetrasiloxane (D4) et du 1 ,3.5.7-tetramethyl 1 ,3.5.7-tetrakis 
(3(2,2,6,6.-tetramethylpyperidinyl 4-oxy)propyl)cyclotetrasiloxane (D*4) commence 
et dure 2heures. Les conditions d'agrtation et de chauffage sont ensuite 
maintenues 4 heures. Le milieu est alors neutralise par ajout d'acide phosphorique 
(10% en poids d'acide pur) et le milieu reactionnel est alors chauffe 1 heure a 
150°C. 

L'huile ainsi obtenue est devolatilisee (105°C. 13 Pa. 1 h). 
25 b) Les quantites de reactifs ( en grammes) mis en oeuvre sont donnees table I. 

O Les caracteristiques des huiles obtenues sont donnees table III. Les structures des 
differentes huiles ont ete confirmees par analyses de resonance magnetique 
nucleaire et de chromatographic d'exclusion sterique. 

30 Exemntes 7 »f ft 

a) Procedure generate : 

Dans un reacteur muni d'une agitation mecanique centrale. d'une sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical, d'une ampoule de coulee isobare et d'une 
ouverture pour prise d'echantillon. on charge le polydintethylsiloxane a fonctions 
35 polyethers (C). L'agitation est mise en route et on desoxygene le ciel du reacteur 



20 
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par une circulation d'azote. Le milieu r6actionnel est alors chauffe & 150°C. A cette 
temperature, on introduit la potasse (15% en poids de base pure). La coul6e du 
m6lange de I'octamethylcyclotetrasiloxane (D4) et du 1 ,3,5,7-t6tram6thyl 1,3,5,7- 
t6trakis(3(2,2,6,6,-t6tram6thylpyp6ridinyl 4-oxy)propyl)cyclot6trasiloxane (DM) 
5 commence et dure 2heures. Les conditions d'agitation et de chauffage sont 

ensuite maintenues 4heures. Le milieu est alors neutralise par ajout d'acide 
phosphorique (10% en poids d'acide pur) et le milieu r6actionnel est alors chauffe 
1 heured150°C. 

L'huile ainsi obtenue est d6volatilis6e (120°C, 13 Pa, 1 h). 

10 b) Les quantites de r6actifs (en grammes) mis en oeuvre sont donn6es table II. 

c) Les caracteristiques des huiles obtenues sont donn6es table III. Les structures des 
differentes huiles ont 6t6 confirmees par analyses de resonance magnetique 
nucieaire et de chromatographie d'exclusion stehque. 



15 Fxemnle 9 

a) Dans un r6acteur muni d'une agitation m6canique centrale, d'une sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical et d'une colonne & distillation munie d'un 
ballon r6cepteur et d'une ouverture pour prise d'6chantillon f on charge le 1,3,5,7- 
t6tram6thyl 1 ,3,5,7-tetrakis (3(2,2,6,6,-tetramethylpyperidinyl 4-oxy) propyl) cyclo- 

20 tetrasiloxane (DM, 2.294 g), loctamethylcyclotetrasiloxane (D4, 64,99 g) et le 

trimethoxysilane ^ fonctions polyethers dont la formule est d6crite ci-dessous : 

(MeO) 3 Si(CH2)3(OCH 2 CH2)i 0 OMe 

L'agitation est mise en route et on d6soxyg6ne le ciel du r6acteur par une 
circulation d'azote. Le ballon r6cepteur est refroidi par un bain d'ac6tone- 
25 carboglace. Le milieu r6actionnel est alors chauff6 A 90°C et on injecte ensuite & 

cette temperature 0.05 g tfune solution de potasse dans I'eau & 14%. 

Les conditions d'agitation et de chauffage sont maintenues 2 heures et pendant 
ce temps, le methanol est recueilli dans le ballon r6cepteur. 

On introduit alors Tacide phosphorique (10% en poids d'acide pur, 0.117 g) dans le 
30 r6acteur et le milieu r6actionnel est alors chauffe 2 heures d la mftme temperature. 

L'huile ainsi obtenue est d6volatilis6e (150°C, 400 Pa, 1h30). 

b) Les caracteristiques de Thuile obtenue sont donn6es table IV. La structure de 
l'huile a ete confirmee par analyses de resonance magnetique nucieaire et de 
chromatographie d'exclusion sterique. 

35 
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Exemnla 10 

a) Dans un reacteur muni d'une agitation m6canique centrale, d'une sonde de 
temperature, d'une ampoule de coulee isobare et d'une colonne a distillation 
munie d'un ballon r6cepteur et d'une ouverture pour prise d'echantillon, on charge 
5 le 1.3.5.7- tetramethyl 1.3.5.7-tetrakis(3(2.2.6.6-tetramethylpyperidinyl 4-oxy)- 

propyDcyclotetrasiloxane (DM. 9.43 g) et Toctamethylcyclotetrasiloxane (D4. 
129.00 g). L'agitation est mise en route et on desoxygene le ciel du reacteur par 
une circulation d'azote. Le ballon recepteur est refroidi par un bain d'acetone- 
cartioglace. Le milieu reactionnel est alors chauffe a 90°C puis, a cette 
10 temperature, la potasse broyee (180 mg) est alors introduce. La coulee du 

melange compos6 d'eau (0.886 g) et du trim6thoxysilane A fonctions polyethers 
(40,75 g) dont la formule est d6crite ci-dessous : 

(MeOkSUCHzWOCHaCH^oOMe 

par I'intermediaire de I'ampoule de coutee commence alors et dure 30 minutes. 
15 L'addition terminee. I'ampoule de coulee est remplacee par un refrigerant vertical. 

Les conditions d'agitation et de chauffage sont maintenues 6 heures et pendant 
ce temps, le methanol est recueilti dans le ballon recepteur. 

On introduH alors I'acide phosphorique (10% en poids d acide pur. 3.006 g) dans le 
reacteur et le milieu reactionnel est alors chauffe 2 heures a la meme temperature. 
L'huile ainsi obtenue est devolatilis6e (150°C. 400 Pa. 1h30). 
b) Les caract6ristiques de l'huile obtenue sont donn6es table IV. La structure de 
l'huile a ete confirmee par analyses de resonance magnetique nucleaire et de 
chromatographie (fexclusion st6rique. 

Exemnlftg 11 mi? 

a) Dans un reacteur. muni d'une agitation mecanique centrale. d'une sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical et d'une colonne a distillation munie d'un 
ballon recepteur et d'une ouverture pour prise d'echantillon. on charge le 1 .3.5.7- 
tetramethyl 1 .3.5,7-tetrakis(3(2.2,6,6-tetramethylpyperidinyl 4-oxy)propyl)cyclotetra 
siloxane (DM), I'octamethylcyclotetrasiloxane (D4), le trimethoxysilane a fonctions 
polyethers dont la formule est decrite ci-dessous : 

(MeO) 3 Si(CH2)3(OCH 2 CH2)ioOMe 

le polydimethylsiloxane de formule generate HO(Me 2 SiO) 9 H et la potasse broyee. 
L'agitation est mise en route et on desoxygene le ciel du reacteur par une 
circulation d'azote. Le ballon recepteur est refroidi par un bain d'ac6tone- 
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carboglace. Le milieu r6actionnel est alors chauff6 £ 150°C. Les conditions 
cf agitation et de chauffage sont maintenues 4 heures et pendant ce temps, le 
methanol est recueilli dans le ballon r6cepteur. 

On introduit alors I'acide phosphorique (10% d'acide pur) dans le r6acteur et le 
5 milieu r6actionnel est alors chauff6 1 heure k 150°C. 

L'huile ainsi obtenue est d6volatilis6e (150°C. 400 Pa, 1h30). 

Charges mises en oeuvre (g) : 





D4 


HO(MeSiO),H 


trimtithoxysilane A 
tonctions po»y6thers 


DM 


KOH 
broy6e 


H3PO4 
10% 


exemple 1 1 


90.27 


40.33 


40.76 


9.42 


0.170 


2.84 


exemple 12 


82.42 


48.40 


40.75 


9.43 


0.170 


2.84 



10 b) Les caract6ristiques des huiles obtenues sont donnees table IV. Les structures 
des difterentes huiles ont 6t6 confirmees par analyses de resonance magn6tique 
nucl6aire et de chromatographie d'exclusion st6rique. 
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Easmolfl 13 

a) Le reacteur est muni d'une agitation mecanique centrale. <fune sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical et d'une colonne a distillation munie d un 
ballon recepteur et d'une ouverture pour prise d*echantillon. 

5 On introduit dans le reacteur : 

- le 1,3.5.7-tetramethyl 1.3,5.7-tetrakis(3(2,2,6.6-tetramethylpyperidinyl 4-oxy) 
propyOcyclotetrasiloxane (DM, 10.03 g) 

- le trimethoxysilane a fonctions polyethers dont la formule est decrite ci- 
dessous (26,26 g) : 

(MeOaSitCH^a^CHaCH^wOMe 

- le polydimethylsiloxane de formule generate HO(Me 2 SiO) x H a 1% en poids de 
fonctions silanols (121.09 g) 

- I'octamethylcyclotetrasiloxane (D4. 17.91 g) et. 

- la potasse broyee (0. 1 70 g). 

Le milieu reactionnel est mis sous agitation et degaze a I'azote. Le ballon 
recepteur est refroidi par un bain d'acetone-carboglace. Le milieu reactionnel est 
alors chauffe 150°C. 

Les conditions d'agitation et de chauffage sont maintenues 4 heures et le 
methanol est recueilli dans le ballon recepteur. 

On introduit alors 2.89 g d'acide phosphorique (10% d'acide pur) dans le reacteur 
et le milieu reactionnel est alors chauffe 1 heure a 150°C. L'huile ainsi obtenue est 
devolatilisee (150°C, 400 Pa, 1h30). 

b) Les caracteristiques de rhuile obtenue sont donnees table IV. La structure de 
l'huile a ete confirmee par analyses de resonance magnetique nucleaire et de 
chromatographic d'exclusion sterique. 

ExemntR 14 

a) Le reacteur est muni d'une agitation mecanique centrale, d'une sonde de 

temperature, d'un refrigerant vertical, d'une ampoule de coulee isobare et d'une 
ouverture pour prise d'echantillon. 
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On introduit dans ie r6acteur : 

- Ie polydim6thylsiloxane £ fonctions poly6thers D (32.75 g), 
• 0.5 g d'eau et v 

- Ie trim6thoxysilane d fonctions polydthers (6.55 g) dont la structure est d6crite 
5 ci-dessous : 

(MeO) 3 Si(CH2)3(OCH2CH2) 10 OMe 

Le milieu reactionnel est mis sous agitation et d6gaz6 4 I'azote. Le milieu 
r6actionnel est alors chauffe 150°C. A cette temperature, on introduit la potasse 
(1.13 g, 15% en poids de base pure). Ensuite, on introduit par coul6e continue sur 
10 2 heures le melange (foctam6thylcyclot6trasiloxane (D4, 125.41 g) et du 1,3,5,7- 

t6tram6thyl 1,3,5,7-t6trakis(3(2 f 2 f 6,6-t6tram6thylpyp6ridinyl 4-oxy)propyl)cyclo- 
tetrasiloxane (D*4, 9.75 g). 

Les conditions d'agitation et de chauffage sont ensuite maintenues 4 heures. Le 
milieu est neutralise par ajout d'acide phosphorique (10% en poids d'acide pur) et 
15 le milieu reactionnel est alors chauffe 1 heure d 150°C. Uhuile ainsi obtenue est 

d6volatilis6e (150°C, 200 Pa, 1.5 h). 

b) Les caract6ristiques de I'huile obtenue sont donn6es table IV. La structure de 
I'huile a 6t6 confirmee par analyses de resonance magnetique nucl6aire et de 
chromatographic cfexclusion st6rique. 

20 

Exempte 15 

a) Le r6acteur est 6quip6 d'une agitation m6canique centrale, dune sonde de 
temperature, d'un refrigerant vertical, d'une ampoule de coulee isobare et d'une 
ouverture pour prise d*echantillon. 

25 On introduit dans le r6acteur : 

- le polydimethylsiloxane & fonctions polyethers B (108.02 g) 

- le trim6thoxysilane & fonctions poly6thers (8.57 g) dont la structure est d6crite 
ci-dessous : 

(MeO) 3 Si(CH 2 )3(OCH 2 CH 2 ) 1 oOMe 

30 Le milieu reactionnel est mis sous agitation et d6gaz6 & I'azote. Le milieu 

reactionnel est alors chauffe 150°C. A cette temperature, on introduit la potasse 
(1.667 g, 15% en poids de base pure) et 0.5 g d'eau. On introduit par coulee 
continue sur 2 heures le melange de Poctamethylcyclotetrasiloxane (D4, 148.07 g) 
et du 1 ,3,5,7-tetramethyl 1,3,5,7-tetrakis(3(2,2,6,6-tetram6thylpyp6ridinyl 4-oxy) 

35 propyl) cyclotetrasiloxane (D # 4, 1 1 .91 g). 
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Les conditions tfagitation et de chauffage sont ensuite maintenues 4 heures. Le 
milieu est alors neutralis6 par ajout de 3.42 g d'acide phosphorique (10% en poids 
decide pur) puis chauff6 1 heure d 150°C. Uhuile ainsi obtenue est d6volatilis6e 
(150°C. 200 Pa. 1.5 h). 

b) Les caract6ristiques de rhuile obtenue sont donn6es table IV. La structure de 
I'huile a 6t6 confirm6e par analyses de resonance magn6tique nucldaire et de 
chromatographie cfexclusion st6rique. 



TESTS 

Les huiles des exemples 1 & 15 et les huiles de Tart anterieur sont test6es en 
application sous forme d'6mulsion aqueuse et les mesures d'hydrophilie, cTindice de 
blanc et devaluation du toucher sont effectu6es. 

Les propri6t6s des tissus traitfes avec les diff6rentes Emulsions des huiles des 
exemples 1 & 15 ont 6t6 compares, tfune part d celles d'un tissu non trait6Cl, et 
tfautre part avec celles de tissus trait6s respectivement par les compos6s silicones C2, 
C3 et la micro-6mulsion Rhodorsil® 21827. 



Le compos6 C2 est une huile silicone commercialis6e sous le nom Rhodorsil® 
21650 par la soci6t6 Rhdne-Poulenc de formule g6n6rale : 



Me 



i 



Me-Si O 



Me L ' , J L 




Le compos6 C3 est une huile silicone poly6ther commercialis6e par la soci6t6 Osi 
sous la r6f6rence L7200 de formule g6n6rale : 

Me 3 SlO(MepO)x(Me 2 SiO)y StMe, 

(OCH, CH 2 )a (OCHj CHCH, )bOH 
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La micro-6mulsion Rhodorsil® 21827 est constitu6e d'une huile silicone d fonction 
amine commercialis6e par la soci6t6 RhGne-Poulenc. 

Les 6mulsions E1 k E17 ont 6t6 pr6par6es en mettant en oeuvre la 'technique 
5 conversion de phase". 

Les 6mulsions E1 f E2, E3 et E8 sont pr6par6es avec les huiles des exemples 1, 2, 
3 et 8 respectivement et ont la composition suivante (en poids): 

- 20% d'huile silicone 

- 8% cflmbentin T/060 vendu par la soci6t6 Dr. W. Kolb AG 
1 0 * 0.2% d'acide ac6tique glacial 

- 0.1 % de sulfate de sodium 

- 2% de l'6ther monoglutylique du di6thyl6ne glycol 

• 69.7% d'eau. 

Les 6mulsions E4, E5, E6, E7 et E9 d E15 sont pr6par6es respectivement avec 
les huiles des exemples 4, 5, 6, 7 et de 9 d 15 et ont la composition suivante (en poids) : 

- 20% d'huile silicone 

- 8% tflmbentin T/060 vendu par la soci6t6 Dr. W. Kolb AG 

- 0.2% d'acide ac6tique glacial 

• 71 .8% d'eau. 

L'6mulsion E16 est pr6par6e d partir du compos6 C2 et a la composition suivante 
(en poids) : 

- 20% d'huile Rhodorsil® 21 650 

- 8% de Synp6ronic 1 3/5 vendu par la soci6t6 ICI 

- 0.2% d'acide acfetique glacial 

- 0.1% de sulfate de sodium 

- 2% de l*6ther monoglutylique du di6thy!6ne glycol 

- 69.7% d'eau. 

L'6mulsion E17 est pr6par6e d partir du compos6 C3 et a la composition suivante 
(en poids) : 

30 - 20% de silicone poly6ther L7200 

- 80% d'eau 

Les 6mulsions E1 8 & E26 ont 6t6 pr6par6es en mettant en oeuvre la "technique 
dite directe". 

35 Les Emulsions E18 d E26 pr6par6es avec les huiles des exemples de 1 & 8 et du 

composd C2 ont la composition suivante (en poids) : 

- 69.75% d'eau, 

BNSDOCID: <WO 9733034A1 J_> 



15 



20 



25 



WO 97/33034 



PCIYFR97/00378 



21 



- 6.45% de Rhodasurf BC-61 0 commercialise par la societe Rhone-Poulenc. 

- 2.55% de Rhodasurf BC-420 commercialise par la societe Rhone-Poulenc 

- 0.05% d'acetate de sodium, 
- 1.20% d'acide acetique. 

- 20% d'huile silicone. 

Les proprietes des emulsions E1 a E17 ont ete evaluees a partir des trois mesures 
survantes : mesure de non-jaunissement, mesure cfhydrophilie et test de toucher. 

Les proprietes des emulsions E18 a E26 ont ete evaluees a partir des deux 
mesures suivantes : mesure d'hydrophilie et test de toucher. 

Ces evaluations ont ete realisees sur des textiles traites a 1% en poids d'huile 
silicone. 

° Mesurft de non-ianqj^^ft^ni • 

Le tissu utilise est un tissu eponge blanc en colon. Le traitement thermique apres 
application est de 9 minutes a 150°C. 

devaluation du jaunissement est realisee par la mesure. bien connue dans Industrie 
texfle, du degre de blancE313 effectuee sur le spectrophotocolorimetre ACS 
Sensor II commercialise par la societe Datacolor avec remploi de Hlluminant D65 
reproduisant la lumiere du jour. 

° Testdfitnuphftr • 

Le tissu utilise est un tissu eponge en coton. Apres application, le tissu est seche a 
a.r amb.ant pendant 24 heures. Apres un traitement thermique a 150«>C pendant 
1 m.nute30. le tissu est place 24 heures en conditionnement (23±2«C 50% ± 5 
<fhumidhe relative). Uevaluation du doux se fait par differents testeurs a qui on 
demande de classer les echantillons du plus reche au plus doux. Les results sont 
expnmes sort en toucher agr6able doux (AD) sort en toucher non agreable sans 
douceur (NAD). 

Mesurft rt^ Y firnnhiliff : 

Le tissu utilise est un tissu polyester/coton (50/50), armure taffetas (E1 a E17) ou un 
tissu jersey 1 00% coton (E18 a E26). 

Le traitement thermique apres application est de 5 minutes a 170°C Le tissu est 
la,sse a temperature ambiante pendant 24 heures. Les mesures d'hydrophilie se font 
par le test de goutte Tegewa qui mesure le temps d'absorption cfune goutte d'eau a 
la surface du textile. 

Les resultats obtenus sont consignes dans les tableaux V et VI. 
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04 


A 


B 


C 


MD 4 M 


0*4 


potasse aqueuse 
[cone] masse 


acide 

phosphorique 
a 10%. 


exemple 1 


91.53 


5.89 






0.781 


3.26 


21.18 


0.472 


7.88 


example 2 


92.3 


5.90 








326 


20.93 


0.478 


7.98 


exemple 3 


8827 


11.41 








3.16 


27.35 


0.366 


6.11 


exemple 4 


65.67 


38.68 








5.34 


27.35 


0.366 


6.11 


exemple 5 


78.09 


21.37 








5.90 


27.35 


0.366 


6.11 


exemple 6 


91.26 




92.33 






7.64 


27.55 


0.617 


2.84 



Tableau I 



10 



15 





04 


C 


D*4 


KOH 
a 15% 


H3PO4 
a 10% 


exemple 7 


167.70 


68.59 


13.72 


1.667 


3.42 


exemple 8 


158.89 


77.87 


13.24 


1.667 


3.42 
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X 


y 


z 


a 


b 


viscosile 


I masse 
onuile (q) 


masse 
distillat (q) 


exemple 1 


395 


1.5 


4 


10 


2 


25 325 


91.3 


10.0 


exemple 2 


790 


3 


8 


10 


2 


>30 000 


93.8 


8.15 


exemple 3 


395 


3 


4 


10 


2 


>30 000 


101 


7.6 


exemple 4 


93 


3 


2 


10 


2 


702 


92.6 


19.75 


exemple 5 


191 


3 


4 


10 


2 


1 699 


95.6 


9.4 


exemple 6 


283 


9 


6 


20 


5 


5 014 


176.6 


17.5 


exemple 7 


473 


15 


10 


11 


0 


> 30 000 


227.7 


24.52 


exemple 8 


403 


15 


8.5 


11 


0 


> 30 000 


225.4 


22.61 
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X 


w +y* 


z 


/ 


R 


a 


b 


viscosite 
(mPa.s) 


masse 
cfhuile (o) 


masse 1 
distillat (q) 


exemple 9 


392 


2 


4 


0 


OMe 






6000 


62.1 


7.7 


exemple 10 


473 


15 


10 


0 


OMe 






1 745 


166.3 


11.2 


exemple 1 1 


473 


15 


10 


0 


OMe 






1 457 


163 


15.3 


exemple 12 


473 


15 


10 


0 


OMe 






14 331 


162 


15 


exemple 13 


210 


4 


4.4 


0 


OMe 






6 812 


161 


14 


exemple 14 


190 


1 


4 


3 


Me 


10 


2 


743 


128 


44.94 


exemple 15 


379 


2 


8 


9 


Me 


20 


5 


4960 


260.5 


19.5 
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emulsion 


exemple 


Oegre de blanc* 


toucher 


hydrophilie (s) 
PE/coton 


E1 


exempie 1 


70.5 


AD 


40 


E2 


exemple 2 


70.5 


AD 


>60 


E3 


exemple 3 


70.5 


AD 


39 


E4 


exemple 4 


70.6 


AD 


6 


E5 


exemple 5 


71.2 j 


AD 


8 


E6 


exemple 6 


70.0 


AD | 


4 


E7 


exemple 7 


66.6 


AD 


15 


E8 


exemple 8 


69.3 


AD 


10 


E9 


exemple 9 


70.5 


AD 


76 


E10 


exemple 1 0 


71.3 


AD 


35 


E11 


exemple 1 1 


69.1 


AD 


6 


E12 


exemple 12 


69.4 


AD 


13 


E13 


exemple 13 


70.7 


AD 


105 


E14 


exemple 14 


67.8 


AD 


5 


E15 


exemple 15 


69.7 


AD 


12 


Pas de produit 
silicone 


C1 


70 


NAD 


9 


E16 


C2 


70 


AD 


75 


Rhodorsii 21827 




57.3 


AD 


> 180 


E17 


C3 


68.9 


NAD 


2 
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REYENDICAT1PNS 



1. Proc6d6 de conditionnement de matures textiles apportant un toucher agr6able, 
5 une bonne hydrophiiie ei une absence de jaunissemeni aux diies maiieres iexiiies, 

dans iequel les matidres textiles sont mises en contact avec une composition 
comprenant au moins un polyorganosiloxane Iin6aire, cyclique ou tridimensionnel, 
porteur de fonction(s) amine(s) substitu6e(s) et, de masse mol6culaire de I'ordre 
de 5 000 d 500 000 grammes, de pr6f6rence de I'ordre de 10 000 d 300 000 
10 grammes caract6ris6 par les points suivants : 

° le polyorganosiloxane comprend des motifs identiques ou difttrents de formule 
g6n6rale (I) : 

R a XbV c si0 4^a » 

2 

15 dans laquelle : 

(1) a = 0,1,2 ou 3 
b m 0, 1 , 2 ou 3 
c = 0, 1 , 2 ou 3 
a+b+c < 3 

20 (2) les symboles R sont identiques et/ou diff6rents et repr6sentent un radical 

hydrocarbon^ monovalent choisi parmi les radicaux alkyles Iin6aires ou 
ramifi6s ayant de 1 & 4 atomes de carbone, les radicaux alkoxy Iin6aires ou 
ramifies ayant del d 4 atomes de carbone, un radical ph6nyle et, de 
pr6f6rence un radical hydroxy, un radical 6thoxy, un radical methoxy ou un 

25 radical m6thyle. 

(3) les symboles X sont des restes fonctionnels identiques et/ou differents et 
repr6sentent un polyether de formule : 

(CH 2 ) n - (OCH 2 CH2) a (OCH 2 CHCH3)p - OR 2 avec 0 < n < 10 

a et p sont des valeurs decimates totalement ind6pendantes telles que : 
30 a£0,p>0 et 100xa/(a+p)£50, 

R 2 est un atome d'hydrogdne, COR 3 ou un radical alkyle Iin6aire et, 

R 3 est un atome d'hydrogdne ou un radical alkyle Iin6aire. 
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(4) les symboles V son! des restes fonctionnels identiques et/ou differents et 
representee un reste a groupefe) piperidinyle(s) steriquement encombre(s) 
choisi panmi : 

»5 



<») 



OU 



-R ,4 J-U 



L &"J 



Pour les restes de formule (II) : 



(III) 



4 
R 



R" 

\> 5 



6 



(II) 



R 4 est un radical hydrocarbone divalent choisi parmi : 

• les radicaux alkylenes lineaires ou ramifies, ayant 2 a 18 atomes de 
carbone; 

• les radicaux alkylene-carbonyle dont la parte alkylene lineaire ou 
ramifiee, comporte 2 a 20 atomes de carbone; 

* les radicaux aJkylene-cyclohexylene dont la parte alkylene lineaire ou 
ramrfiee. comporte 2 a 12 atomes de carbone et la parte cyclo- 
hexylene comporte un groupementOH et eventuellement 1 ou 
2 radicaux alkyles ayant 1 a 4 atomes de carbone; 

♦ les radicaux de formule -R? - O - R? dans laquelle les radicaux R? 
.dent,ques ou differents representee des radicaux alkylenes ayant 1 
a 12 atomes de carbone; 
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♦ les radicaux de formule -R 7 - O - R 7 dans laquelle les radicaux R 7 ont 
les significations indiqu6es pr6c6demment et run d'entre eux ou les 
deux sont substitu6s par un ou deux groupement(s) -OH; 

♦ les radicaux de formule -R 7 - COO - R 7 dans laquelle les radicaux R 7 
ont les significations indiqu6es pr6c6demrnent; 

♦ les radicaux de formule -R 8 -O -R 9 - O-CO-R 8 dans laquelle les 
radicaux R 8 et R 9 identiques ou diff6rents, repr6sentent des radicaux 
alkyl6nes ayant 2 d 12atomes de carbone et le radical R 9 est 
6ventuellernent substitu6 par un radical hydroxyle; 

♦ U repr6sente -O- ou -NR 10 -, R 10 6tant un radical choisi parmi un 
atome d'hydrog6ne, un radical alkyle Iin6aire ou ramifid comportant 1 
& 6 atomes de carbone et un radical divalent de formule : 



dans laquelle R 4 a la signification indiqu6e pr6c6demment, R 5 et R 6 
ont les significations indiqu6es ci-apr6s et R 11 repr6sente un radical 
divalent alkytene, Iin6aire ou ramifid, ayant de 1 d 12 atomes de 
carbone. Tun des liens valentiels (celui de R 11 ) 6tant reli6 d i'atome 
de -NR 10 -, I'autre (celui de R 4 ) 6tant reli6 k un atome de silicium; 

* les radicaux R 5 sont identiques ou diff6rents f choisis parmi les radicaux 
alkyles Iin6aires ou ramifies ayant 1 & 3 atomes de carbone et le radical 
ph6nyle; 

* le radical R 6 repr6sente un radical hydrogdne ou le radical R 5 ou O*. 
Pour les restes de formule (III) : 




R 



5 




(III) 
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• R' 4 est choisi parmi un groupement trivalent de formule : 
yCO — 

— (CH 2 ) CH 

\ _ 

co ou m represente un nombre de 2 a 20. 
et un groupement trivalent de formule : 

- <ch -'p- nh -<n _> 

ou p represente un nombre de 2 a 20; 
♦ U' represente -O- ou NR12-, R 12 6tant un radjca| cnojsj parmj ^ 

atome d'hydrogene. un radical alkyle lineaire ou ramifie comportant 1 
a 6 atomes de carbone; 

R 5 et R6 ont les memes significations que celles donnees a propos de la 
formule (II). 

(5) le taux de motifs Q et T etant inferieur ou egal a 10% en mole; 

(6) le taux de motifs de formule (I) dans lequel ratome de silicium porte un 
reste fonctionnel X est inferieur ou egal a 20% en mole; et, 

(7) le taux de motifs de formule (I) dans lequel ratome de silicium porte un 
reste fonctionnel V est inferieur ou egal a 20% en mole; 

2. Precede selon Tune quelconque des revendications precedentes. caracterise en 
ce qu'au moins un des restes fonctionnels X du polyorganosiloxane est tel que : 
0< as 80, 1S 60 et 100 x a / (a* 80. 

20 3. Procede selon la revendication 2, caracterise en ce qu'au moins un des restes 
fonct.onnels X du polyorganosiloxane est tel que a est compris entre 8 et 25 et 0 
est compris entre 0 et 7. 



Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterise en 
ce qu'au moins un des restes fonctionnels X du polyorganosiloxane est tel que n 
est egal a 3. 
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Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en 
ce que le polyorganosiloxane mis en oeuvre est un polyorganosiloxane de formule 
moyenne 

_ - ~R 

I 

Si — v» 

I 

V 



R 




R 

I 




R 

I 




I 

z— si— o„ 

| 1/2 




Si — 0 
I 




si— 0 

I 




R 




ft 




X 





3/2 



2+w 



(IV) 



dans laquelle : 

(V) les symboles R sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es 
dans la revendication 1 ; 

(2 1 ) tes symboles X sont identiques ou differents et ont les significations donn6es 
dans la revendication 1 ; 

(3 1 ) les symboles V sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es 
dans la revendication 1 ; 

(4') les symboles Z sont identiques ou diff6rents et repr6sentent R. X et/ou V tels 
que d6finis dans la revendication 1 ; et 

x, y, z et w sont des valeurs d6cimales totalement ind6pendantes choisies 
en respectant les taux de motifs de (5), (6) et (7) de la revendication 1 et 
telles que : 

- 10.4 < x + y + 2 + w < 3000 
-10<x<2500 

- 0.2 < y < 450 
• 0.2 < 2 < 450 

- 0 < w < 300 



(50 



6. Proc6d6 selon la revendication 5, caract6ris6 en ce que les valeurs d6cimales 
ind&pendantes x t y, z, et w du polyorganosiloxane sont telles que : 
25 -100<x<2000 

- 2 < y < 20 
-0.8<2<20 

- 0 < w < 20 



30 7. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes caract6ris6 en ce 
que la composition contenant le polyorganosiloxane est sous forme liquids. 
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8. Precede selon la revendicalion 7 caracterise en ce que la composition contenant 
le polyorganosifoxane sous forme liquide est une emulsion aqueuse. 

9. Procede selon Tune des revendications 1 a 8. caracterise en ce que le dtt precede 
est m.s en oeuvre sur une matiere tissee. tricotee ou non tissee. la dite matiere 
etant a base de colon, polyester, polyamide. viscose, polyacrylate. laine. et/ou 
acetate de cellulose. 

1 0. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 9, caracterise en ce que la 
quantrte de polyorganosiloxane deposee sur la matiere textile traftee correspond a 
une quantite comprise entre 0,1 et 2% en poids par rapport au poids de la matiere 
textile seche trartee. 

1 1 . Procede de preparation des polyorganosiloxanes de f ormule (I) mis en oeuvre 
dans le procede de conditionnement de matieres textiles selon Tune quelconque 
des revendications 1 a 10. caracterise en ce que le procede fait intervenir des 
reasons de redistribution-condensation ou des reactions de redistribution 
s'effectuant en presence de composes comprenant au moins un premier compose 
fonctionnalise avec un motif V et un second compose fonctionnalise avec un 

20 motif X; lesdits composes etant : 

- sort au moins un compose polyorganosiloxane fonctionnalise ou non. lineaire. 
ramifie et cyclique et au moins un silane ayant au moins une liaison Si-C liee a 
un groupement organique monovalent avec au moins une liaison Si-O-C 
portant un groupement hydrocarbon* qui peut etre remplace par une liaison 

25 ether-oxygene, ou 

- sort au moins deux composes polyorganosiloxanes fonctionnalises ou non. 
lineaires, ramifies et cycliques. 



15 
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1 2. Procede de preparation des polyorganosiloxanes selon la revendication 1 1 . 
caracterise en ce que le silane utilise a pour formule : 

z aSiR3* (V) 

dans laquelle : 

• les symboles 2 sont des restes fonctionnels identiques ou drfferents et ont les 
significations donnees ci-avant pour la formule (IV); 

• les symboles R sont identiques ou differents et ont les significations donnees 
ci-avant pour la formule (I). 
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13. Proc6d6 de preparation des polyorganosiloxanes selon la revendication 1 1 ou 12, 
caracterise en ce que les polyorganosiloxanes utilises sont des polydiorgano - 
siloxanes cycliques ayant comme formule g6n6rale : 

(RZSiO) s (VD 

5 dans laquelle : 

• les symboles R sont identiques et/ou diff6rents ayant les significations donn6es 
ci-avant pour la formule (I) et, de preference les symboles R sont des radicaux 
alkyles; 

* les symboles Z sont identiques ou diff6rents et ont les significations donn6es ci- 
10 avant pour la formule (IV) et, de preference les groupements Z sont identiques. 

• s est un nombre entier compris entre 3 et 1 0. 

14. Procede de preparation des polyorganosiloxanes selon la revendication 13, 
caracterise en ce que les symboles R sont des radicaux alkyles, et plus 

1 5 particulierement des radicaux methyles. 

15. Procede de preparation des polyorganosiloxanes selon la revendication 1 1 ou 12, 
caracterise en ce que les polyorganosiloxanes utilises sont des polyorgano- 
siloxanes Iin6aires fonctionnalis6s ayant comme formule g6n6rale : 

R 

ZH^M>-)SiZ 3 (VII) 

20 z 
dans laquelle : 

- les symboles R sont identiques et/ou diff6rents et ont les significations donn6es 
ci-avant pour la formule (I) et, de preference les symboles R sont des radicaux 
alkyles; 

25 * les symboles Z sont identiques ou diff6rents et ont les significations donnfees ci- 

avant pour la formule (IV); 

* u est un nombre entier compris entre 2 et 3000. 

16. Procede de preparation des polyorganosiloxanes selon la revendication 15 ou 16, 
30 caracterise en ce que les symboles R sont des radicaux alkyles, m6thoxy et/ou 

hydroxy, et plus particulierement des radicaux methyles. 
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17. Proc6d6 de pr6paration des polyorganosiioxanes selon la revendication 15, 
caract6ris6 en ce que les composes d6finis par la formule (VII) sont : 

R 

R(R 2 SIO) u SIR 3 (VIII), ou RH^MMSiR, OX) 

Z " 

dans lesquelles u est un nombre entier compris entre 2 et 3000. 



18. Proc6d6 de pr6paration des polyorganosiioxanes selon Tune des revendications 
11 d 1 7, caract6ris6 en ce que Ton procdde par coul6e des polyorganosiioxanes 
fonctionnalis6s de formules (VI) lorsque Z est 6gal A R ou V, et/ou des composes 
de formule (VII) lorsque Z est 6gal & V sur les compos6s de formules (VI) et/ou 
(VII) lorsque Z est 6gal A X. 

1 9. Proc6d6 de pr6paration des polyorganosiioxanes selon la revendication 1 8, 
caract6ris6 en ce que le temps de coul6e des polyorganosiioxanes fonctionnalis6s 
de formules (VI) et (VII) dans ie milieu r^actionnel est au plus 6qu»valent d la 
moitte du temps global de chauffe du milieu r6actionnel. 
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